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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft neue Enzymgranulate, ein Verfahren zu deren Herstellung sowie deren Verwen- 
dung in Wasch- und Reinigungsmittelzusammensetzungen. 

5 In zahlreichen Waschmittelzusammensetzungen, z. B. zur Reinigung von Textilien oder Geschirr, werden Enzyme 

zur Erhohung der Waschwirksamkeit eingesetzt. Ublicherweise verwendet man dabei als Enzyme Proteasen, Lipasen, 
Amylasen oder Cellulasen. Pulverformigen Waschmittelformulierungen werden die Enzyme in Form sogenannter En- 
zymgranulate, die das betreffende Enzym oder Enzymgemisch zusammen mit einem Fullstoff und gegebenenfalls 
weiteren Granulierhilfsstoffen enthalten, beigefugt. Derartige Enzymgranulate werden ublicherweise dadurch erhalten, 

10 daB man ein Enzymkonzentrat mit Full- und Bindestoffen sowie gegebenenfalls noch weiteren Granulierhilfsstoffen zu 
einer Masse verarbeitet und granuliert. Die erhaltenen Granulatpartikel werden anschlieBend getrocknet, gegebenen- 
falls mit einem Schutzlack uberzogen und konnen dann in pulverformigen Waschmittelformulierungen eingesetzt wer- 
den. 

Es besteht weiterhin Bedarf nach Enzymgranulaten, die eine insbesondere auch in Gegenwart ublicher Wasch- 
is mittelbestandteile verbesserte Lagerstabilitat und gute Losungseigenschaften besitzen. 

Es bestand daher die Aufgabe, neue Enzymgranulate zur Verfiigung zu stellen, die eine hohe Lagerstabilitat und 
gute Losungseigenschaften aufweisen und die sich insbesondere zur Verwendung in pulverformigen Waschmittelfor- 
mulierungen eignen. 

Es wurden nun Enzymgranulate gefunden, die die geforderten Eigenschaften zeigen. 

20 Gegenstand der Erfindung ist daher ein Enzymgranulat, enthaltend ein Enzym oder Enzymgemisch, ein wasser- 

unlosliches Fullstoffgemisch, wasserlosliche Fullstoffgemische, Bindemittel sowie gegebenenfalls weitere Granulier- 
hilfsstoffe, wobei es ein Alkali- oder Erdalkaliformiat und gegebenenfalls reduzierende Zucker enthalt. 

Durch den Zusatz eines Alkali- oder Erdalkaliformiats, wird die Lagerstabilitat der in den erfindungsgemaBen Gra- 
nulaten verarbeiteten Enzyme in uberraschender Weise erhoht, wobei die stabilisierende Wirkung des Alkali- oder 

25 Erdalkaliformiats gewunschtenfalls durch den Zusatz reduzierender Zucker in synergistischer Weise noch weiter ver- 
starkt werden kann. Bevorzugtsetztman daher das Alkali- oder Erdalkaliformiat in den erfindungsgemaBen Granulaten 
immer in Kombination mit reduzierenden Zuckern ein. 

Vorzugsweise sollte die Menge an Alkali- oder Erdalkaliformiat in den erfindungsgemaBen Enzymgranulaten 0,5 
bis 15 Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 8 Gew.-%, bezogen auf den Gesamtfeststoffgehalt, betragen. Erdalkaliformiate 

30 konnen dabei entweder als solche zugesetzt werden oder in situ aus einem Alkalimetallformiat, insbesondere Natri- 
umformiat, und einem wasserloslichem Erdalkalimetallsalz, insbesondere einem Calciumsalz, gebildet werden. Be- 
sonders bevorzugt setzt man in den erfindungsgemaBen Enzymgranulaten Calciumformiat in den angegebenen Men- 
gen ein. 

Sollen gegebenenfalls zur synergistischen Verstarkung der stabilisierenden Wirkung des in den erfindungsgema- 

35 Ben Enzymgranulaten eingesetzten Alkali- oder Erdalkaliformiats reduzierende Zucker verwendet werden, so setzt 
man vorteilhaft als reduzierende Zucker Monosaccharide wie Glukose oder Dissaccharide wie Lactose und/oder Mal- 
tose oder Polysaccharide wie Dextrine ein. Geeignet sind auch Gemische aus reduzierenden Zuckern wie z. B. Glu- 
kosesirup. Bevorzugt werden Disaccharide, insbesondere Lactose und/oder Maltose in den erfindungsgemaBen En- 
zymgranulaten verwendet. Vorteilhaft werden die vorstehend genannten reduzierenden Zucker in den erfindungsge- 

40 maBen Enzymgranulaten in einer Menge von 0,5 bis 20 Gew.-%, insbesondere 2,0 bis 10,0 Gew.-%, bezogen auf den 
Gesamtfeststoffgehalt, eingesetzt. 

Als Enzyme konnen in den erfindungsgemaBen Enzymgranulaten alle in Wasch- und Reinigungsmittelzusammen- 
setzungen ublichen Enzyme, beispielsweise Enzyme wie Proteasen, Lipasen, Amylasen, Glucanasen wie Cellulasen, 
Hemicellulasen, Pullulanasen, oder Oxidoreduktasen, vorzugsweise Amylasen, Cellulasen, Lipasen oder Proteasen 

45 enthalten sein. Die Enzyme konnen in den erfindungsgemaBen Enzymgranulaten einzeln oder auch als Enzymgemi- 
sche, beispielsweise als Protease/Amylase-Gemische oder Protease/Lipase-Gemische enthalten sein. 

In einer besonders bevorzugten Ausgestaltung enthalten die erfindungsgemaBen Enzymgranulate Proteasen, ins- 
besondere alkalische Proteasen. In vorteilhafter Weise konnen dabei besonders auch die Proteasen in die erfindungs- 
gemaBen Enzymgranulate eingearbeitet werden, die verbesserten Eigenschaften wie gesteigerte Waschleistung oder 

so verbesserte Stabilitat aufgrund chemischer und/oder gentechnischer Modifikationen besitzen. Hierbei sind als alkali- 
sche Proteasen insbesondere die sogenannten Subtilisine vorteilhaft. Subtilisine sind alkalische Proteasen mit einem 
pH-Optimum im alkalischen pH-Bereich und einen essentiellen Serinrest im aktiven Zentrum. Sie konnen auf an sich 
bekannte Weise aus Gram-positiven Bakterien oder Pilzen gewonnen werden. Bevorzugt sind dabei die aus Bacillus- 
Stammen gewonnene Subtilisine, beispielsweise Subtilisine wie Subtilisin BPN'-, Subtilisin Carlsberg und die Subtili- 

55 sine, die aus Bacillus Subtilis, Bacillus amyloliquefaciens, Bacillus licheniformis, Bacillus lentus, Bacillus mesentericus 
oder Bacillus alcalophilus isoliert werden konnen. Besonders bevorzugt sind Subtilisine, die ein pH-Optimum im Bereich 
von 7-1 3 haben und die z. B. als Savinase R , Maxacal R , Durazym R , Maxapem R oder Opticlean R kommerziell erhaltlich 
sind. 
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Die fur die erfindungsgemaBen Enzymgranulate geeigneten Enzyme konnen auf an sich bekannte Weise durch 
Fermentationsprozesse aus geeigneten Mikroorganismen, insbesondere aus Bakterien oder Pilzen, gewonnen wer- 
den. Die bei der Fermentation erhaltenen Fermenterbruhen werden von unloslichen Begleitstoffen, z. B. durch Filtra- 
tion, befreit und anschlieBend auf an sich bekannte Weise, z. B. durch Membranfiltrationsverfahren wie Mikro- und/ 

5 oder Ultrafiltration mit gegebenenfalls sich anschlieBender Dialyse und/oder durch Dunnschichtverdampfung einge- 
engt. Man erhalt somit sogenannte Enzymkonzentrate, die ublicherweise das Enzym bzw. Enzymgemisch in einer 
Menge von 2 bis 50 Gew.-%, bezogen auf die Trockensubstanz, neben eventuell weiter nicht abgetrennten Begleit- 
stoffen enthalten. Gewunschtenfalls konnen diese flussigen Enzymkonzentrate noch weiter, beispielsweise durch 
Spruhtrocknung, und/oder Gefriertrocknung in trockene Enzymkonzentrate iiberfiihrt werden. 

10 Das im erfindungsgemaBen Enzymgranulat enthaltene wasserunlosliche Fullstoffgemisch besteht ublicherweise 

aus einem Gemisch aus Cellulose und einem Schichtsilikat oder Schichtsilikatgemisch, wobei in einer bevorzugten 
Ausfuhrung gegebenenfalls noch Getreidemehl und/oder Starke weitere Bestandteile des wasserunloslichen Fullst- 
offgemisches sind. Getreidemehl und Starke konnen dabei entweder allein oder im Gemisch miteinander eingesetzt 
werden. Als Getreidemehl konnen dabei alle an sich bekannte Mehle aus Weizen, Roggen, Gerste, Hafer, Reis oder 

is Mais verwendet werden. Vorzugsweise wird Weizenmehl eingesetzt. 

Der Cellulose-Bestandteil im wasserunloslichen Fullstoffgemisch besteht aus faserformiger Cellulose, beispiels- 
weise aus faserformiger Cellulose mit einer mittleren Faserlange im Bereich von etwa 20 bis 50 urn. Als besonders 
bevorzugt geeignet hat sich faserfbrmige Cellulose mit einer mittleren Faserlange von etwa 30 urn erwiesen. 

Als weitere Komponente enthalt das wasserunlosliche Fullstoffgemisch Schichtsilikate wie Bentonit oder Kaolin 

20 oder Schichtsilikatgemische aus Kaolin und Bentonit. Kaolin kann gegebenenfalls auch im Gemisch mit Calciumcar- 
bonat und/oder Bentonit enthalten sein. 

Als wasserlosliche Fullstoffgemische sind ublicherweise anorganische wasserlosliche Salze wie z.B. Alkalichlori- 
de, Alkaliacetate, Alkalisulfate oder deren Gemische in den erfindungsgemaBen Enzymgranulaten enthalten. Bevor- 
zugt sind die Alkalisulfate, insbesondere Natriumsulfat. 

25 Als Bindemittel enthalten die erfindungsgemaBen Enzymgranulate Bindemittel aus der Gruppe Polyethylenglykol, 

insbesondere Polyethylenglykole mitMolekulargewichten im Bereich von 200 bis 10.000, und/oder Polyvinylpyrrolidon, 
insbesondere Polyvinylpyrrolidon mit Molekulargewichten im Bereich von 12.000 bis 3.000.000, vorzugsweise 
1 .300.000 bis 2.800.000. Dabei kann gegebenenfalls als Bindemittel nur Polyethylenglykol zugesetzt sein. 

Die erfindungsgemaBen Enzymgranulate konnen, jeweils bezogen auf den Gesamtfeststoffgehalt, sich beispiels- 

30 weise so zusammensetzen, daB, das wasserunlosliche Fullstoffgemisch aus 15 bis 40 Gew.-% Cellulose, 5 bis 18 
Gew.-% Kaolin, gewunschtenfalls im Gemisch mit 1 bis 35 Gew.-% Bentonit und 1 bis 13 Gew.-% Calciumcarbonat 
besteht. Gegebenenfalls konnen als wasserunlosliche Fullstoffe noch 0 bis 10 Gew.-% Getreidemehl und/oder 0 bis 
50 Gew.-% Starke enthalten sein. Als wasserlosliche Fullstoffe werden ublicherweise 0,5 bis 20 Gew.-% Natriumsulfat 
eingesetzt. Weiterhin konnen bis zu 30 Gew.-% Bindemittel aus der Gruppe Polyethylenglykol und Polyvinylpyrrolidon 

35 enthalten sein. Das Enzym kann als Enzymkonzentrat in einer Menge von 1 bis 40 Gew.-%, das auf an sich bekannte 
Weise, wie vorstehend beschrieben, hergestellt wurde, in den erfindungsgemaBen Enzymgranulaten vorliegen. Zur 
Stabilisierung der Enzyme konnen erfindungsgemaB die Granulate 0,5 bis 15 Gew.-% Alkali- oder Erdalkaliformiat und 
gegebenenfalls 0,5 bis 20 Gew.-% reduzierende Zucker, insbesondere reduzierende Disaccharide, enthalten. 

In einer bevorzugten Ausgestaltung enthalt ein erfindungsgemaBes Enzymgranulat, jeweils bezogen auf den Ge- 

40 samtfeststoffgehalt, 10 bis 20 Gew.-% Enzymkonzentrat, 20 bis 30 Gew.-% Cellulose, 0 bis 8 Gew.-% Getreidemehl 
und/oder 0 bis 20 Gew.-% Starke, 10 bis 15 Gew.-% Kaolin, 5 bis 12 Gew.-% Calciumcarbonat, 10 bis 15 Gew.-% 
Natriumsulfat, 0,5 bis 2 Gew.-% Polyvinylpyrrolidon (Molekulargewicht 1 .300.000), 10 bis 15 Gew.-% Polyethylenglykol 
(Molekulargewicht 3000), 2,0 bis 10 Gew.-% Lactose sowie 1 bis 8 Gew.-% Calciumformiat. 

Selbstverstandlich konnen in den erfindungsgemaBen Enzymgranulaten neben den vorgenannten Hauptbestand- 

45 teilen noch weitere Granulierhilfsstoffe wie z. B. Gleitmittel oder Dispergierhilfsstoffe enthalten sein. Als Gleitmittel 
kann z.B. ein Glycerinmonoester mit langkettigen Fettsauren, als Dispergierhilfsstoff beispielsweise ein Sulfobern- 
steinsaureester mit langkettigen Fettalkoholen in Konzentrationen von bis zu 10 Gew.-% verwendet werden 

Weiterhin umfaBt die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung von Enzymgranulaten, bei dem man eine durch 
Vermischen eines Enzymkonzentrates mit Wasser, Fullstoffen, Bindemitteln sowie gegebenenfalls weiteren Bestand- 

50 teilen erhaltene extrudierbare Masse zu Partikel extrudiert, die erhaltenen Partikel in einem Rundungsgerat rundet, 
die gerundeten Partikel anschlieBend trocknet sowie gegebenenfalls mit einem Schutzlack uberzieht, wobei man der 
extrudierbaren Masse, bezogen auf den Gesamtfeststoffgehalt des Enzymgranulates, ein Alkali- oder Erdalkaliformiat, 
vorzugsweise Calciumformiat in einer Menge von 0,5 bis 15 Gew.-% und gegebenenfalls reduzierende Zucker, vor- 
zugsweise Lactose und/oder Maltose, in einer Menge von 0,5 bis 20 Gew.-% zugibt. 

55 in dem erfindungsgemaBen Verfahren konnen als Enzymkonzentrate flussige Enzymkonzentrate, wie sie auf an 

sich bekannte Weise durch Fermentation von Mikroorganismen und Aufarbeiten der bei der Fermentation anfallenden 
Fermenterbruhen erhalten werden, eingesetzt werden. Unter Enzymkonzentraten im Sinne der Erfindung werden aber 
auch teste Enzymkonzentrate verstanden, wie sie beispielsweise durch Gefriertrocknung von flussigen Enzymkon- 
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zentraten gewonnen werden konnen. 

ZweckmaBigerweise wird das Verfahren so durchgefuhrt, daB das Enzymkonzentrat einer zuvor hergestellten 
trockenen Vormischung der ubrigen pulverformigen Rezeptbestandteile in einem geeigneten Mischgerat, beispiels- 
weise einem Konusmischer Oder Pflugscharmischer, zugesetzt wird. Dann wird soviel Wasser zudosiert, daB sich eine 

5 gut verformbare und extrudierbare Masse bildet. Ublicherweise liegt der Feuchtgehalt dieser Mischung bei 10 bis 40 
Gew.-%. Die so erhaltene extrudierbare Masse wird bis zur Homogenitat im Mischer gemischt und anschlieBend einem 
Extruder zugefuhrt. Im Extruder wird die Masse durch eine Lochscheibe mit Lochdurchmessern von 0,4 bis 3 mm, 
vorzugsweise 0,6 mm, zu Strangen extrudiert, die anschlieBend auf einem Rundungsgerat, z. B. einem Drehtellergerat, 
zu kugelformigen Partikeln gerundet werden. Nach der Rundung werden die noch feuchten Partikel in einer Trocken- 

10 anlage, beispielsweise einer Wirbelschichttrockenanlage, bei einer Temperatur von 30 bis 50 °C bis zu einem Rest- 
feuchtegehalt von 10 bis 2 % getrocknet. Gewunschtenfalls konnen die erhaltenen Enzymgranulate wahrend dieses 
Verfahrensschrittes mit einem Schutzlack uberzogen werden, urn so beispielsweise eine eventuelle Eigenfarbe zu 
uberdecken oder zu verandern. Urn hellfarbige Enzymgranulate zu erhalten, konnen die Enzymgranulate beispiels- 
weise auf an sich bekannte Weise mit einer Titandioxid enthaltenden Dispersion uberzogen werden. Hierzu kann auf 

is an sich bekannte Weise Titandioxid mit Polyethylenglykol als Bindemittel in Wasser dispergiert und uber Diisen in die 
Trockenanlage eingespritzt werden. 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren werden Enzymgranulate erhalten, die weitgehend aus abgerundeten 
staubfreien Partikein mit einem Durchmesser von 0,2 bis 1,0 mm und einem Schuttgewicht von 600 g/l bis 1.100 g/l 
bestehen und sich vorzugsweise als Bestandteile von pulverformigen Wasch- und Reinigungsmitteln eignen. 

20 Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung der erfindungsgemaBen Enzymgranulate in pulverfor- 

migen Wasch- und Reinigungsmitteln. Solche Wasch- und Reinigungsmittel konnen beispielsweise zur Reinigung von 
Oberflachen, z. B. zur Entfernung von Fettruckstanden im Hygiene- oder Lebensmittelbereich, verwendet werden. 
Bevorzugt werden die erfindungsgemaBen Enzymgranulate in Waschpulverformulierungen zur Reinigung von Textilien 
oder Geschirr eingesetzt. AuBer den Enzymgranulaten konnen die Waschpulverformulierungen dabei alle an sich im 

25 Stand der Technik iiblichen Waschmittelinhaltsstoffe wie Tenside, Bleichmittel oder Geruststoffe (Builder), sowie wei- 
tere ubliche Hilfsstoffe fur die Formulierung von pulverformigen Waschmitteln in an sich ublichen Mengen enthalten. 
Zu den Hilfsstoffen gehoren z. B. Verstarker, Enzymstabilisatoren, Schmutztrager und/oder Kompatibilisierungsmittel, 
Komplex- und Chelatbuildner, Schaumregulatoren und Zusatzstoffe wie optische Aufheller, Opazifizierungsmittel, Kor- 
rosionsinhibitoren, Antielektrostatika, Farbstoffe, Bakterizide, Bleichmittel, Aktivatoren, Persaurebleichmittelvorstufen. 

30 So konnen nebenden erfindungsgemaBen Enzymgranulaten Bleichmittel oder Bleichmittelgemische auf der Basis von 
Sauerstoffverbindungen, z. B. Perborate wie Natriumperborat-TetrahydratoderNatriumperborat-Monohydrat in an sich 
ublichen Mengen in den Waschpulverformulierungen enthalten sein. 

Durch die Einarbeitung von einem Alkali- oder Erdalkali formiat, gegebenenfalls in Kombination mit einem redu- 
zierden Zucker, werden die Enzyme in den erfindungsgemaBen Granulaten in iiberraschender Weise stabilisiert. So 

35 zeigen die erfindungsgemaBen Enzymgranulate sehr gute, fur die Verwendung in pulverformigen Waschmittelformu- 
lierungen besonders geeignete Eigenschaften. In pulverformigen Waschmittelformulierungen weisen sie eine sehr 
hohe Lagerstabilitat auf, wodurch sie insbesondere auch fur oxidationsmittelhaltigen Waschmittelformulierungen wie 
z. B. peroxidhaltigen Waschmittelformulierungen besonders geeignet werden. Auch zeichnen sich die erfindungsge- 
maBen Enzymgranulate aufgrund ihres sehr niedrigen Staub- und Enzymstaubgehaltes durch eine sehr gute Verar- 

40 beitbarkeit aus. Ein weiterer Vorteil liegt darin, daB groBere Enzymverluste bei der erfindungsgemaBen Herstellung 
der Enzymgranulate vermieden werden konnen. Zudem besitzen die erfindungsgemaBen Enzymgranulate ausge- 
zeichnete Losungseigenschaften wahrend des Waschvorganges. So werden bereits innerhalb von 2 Minuten mehr als 
90 % Enzym aus den erfindungsgemaBen Enzymgranulaten in die Waschlosung freigesetzt, so daB wahrend des 
Waschvorganges eine sehr lange Einwirkzeit des Enzyms auf den entsprechenden Reinigungsgegenstand, beispiels- 

45 weise Geschirr oder Textilien, gewahrleistet ist. 

Die nachfolgenden Beispiele sollen die Erfindung weiter erlautern, ohne sie jedoch in ihrem Umfang zu begrenzen. 

Beispiele 

so Beispiel 1: Herstellung eines Enzymgranulats 

Im folgenden wird die Herstellung von Enzymgranulaten, welche als Enzymbestandteil eine hochalkalische Pro- 
tease enthalten, beschrieben. 

Die Aktivitat der in den Enzymgranulaten verarbeiteten Proteasen wurde in Delft Units (DU) bestimmt. 1000 DU 
55 entsprechen der proteolytischen Aktivitat, die bei einem Volumen von 1 ml einer 2 %-igen Enzymlosung (w/w) nach 
Abbau von Casein eine Extinktionsdifferenz (1 cm Lichtweg; 275 nm; Bestimmung gegen Blindprobentest) von 0,400 
ergibt. 

In der Herstellung der Enzymgranulate wurde ein auf an sich bekannte Weise durch Fermentation von Bacillus 
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alcalophilus gewonnenes waBriges Enzymkonzentrat einer hochalkalischen Protease mit einem Feststoffgehalt von 
ca. 37 Gew.-% und einer proteolytischen Aktivitat von ca. 950 000 DU/g eingesetzt. 

In einem Konusmischer wurde eine Vormischung der pulverformigen Rezeptbestandteile hergestellt. Bezogen auf 
den Gesamtfeststoffgehalt der Enzymgranulate wurden hierfur die folgenden Bestandteile miteinander vermischt: 



wasserunlosliche Fullstoffe: 


23 Gew.-% Cellulose 




11 Gew.-% Kaolin 




6 Gew.-% Calciumcarbonat 




21 Gew.-% Weizenmehl/Starke-Gemisch (8 Gew.-% Weizenmehl, 13 Gew.-% 




Starke) 


wasserlosliche Fullstoffe: 


9 Gew.-% Natriumsulfat 


Bindemittel: 


11 Gew.-% Polyethylenglykol 3000 




0,8 Gew.-% Polyvinylpyrrolidon K-90 


reduzierende Zucker: 


4,5 Gew.-% Lactose 


Erdalkaliformiat: 


2,2 Gew.-% Calciumformiat 



Das Enzymkonzentrat sowie soviel Wasser wurde der pulverformigen Vormischung im Konusmischer beigefugt, 
daB eine homogene extrudierbare Masse entstand. Der Feuchtgehalt dieser so entstandenen Feuchtrmischung lag bei 
ca. 30 Gew.-%. 

Die erhaltene homogene Feuchtmischung wurde in einem Extruder uberfuhrt. Durch eine Lochmatritze mit Loch- 
durchmessern von ca. 0,6 mm wurde die Masse zu Strangen verpreBt. Die dabei erhaltenen Strangbruchstucke wurden 
in ein Drehtellergeral uberfuhrt, in dem sie wahrend einer Bearbeitungszeit von ca. 20 Sekunden zu abgerundeten 
Partikeln geformt wurden. Die gerundeten Partikel wurden anschlieBend in einem Wirbelschichttrockner auf einen 
Wassergehalt von ca. 5 % bei einer Temperatur von ca. 48 °C getrocknet. AuGerdem wurden sie im Wirbelschicht- 
trockner auf an sich bekannte Weise mit einem Schutzlack, bestehend aus einer waBrigen Dispersion aus Titandioxid 
mit Polyethylenglykol als Bindemittel uberzogen. 

Das erhaltene Granulat bestand aus gerundeten Partikeln mit Durchmessern von 0,2 bis 1,0 nm. Das Granulat 
war nichtklebend und gut schuttfahig mit einem Schuttgewicht von ca. 800 g/l. 

Beispiel 2 bis 5: Herstellung weiterer Enzymgranulate 

Auch in den Enzymgranulaten der Beispiele 2 bis 5 wurden auf an sich bekannte Weise durch Fermentation von 
Bacillus alcalophilus erhaltene waBrige Enzymkonzentrate einer hochalkalischen Protease in gleicher Weise verarbei- 
tet. Der Feststoffgehalt dieser Enzymkonzentrate lag bei ca. 11 ,5 Gew.-%, entsprechend einer proteolytischen Aktivitat 
von ca. 320.000 DU/g. In der nachfolgenden Tabelle sind die Konzentrationen der weiteren Bestandteile, jeweils be- 
zogen auf den Gesamtfeststoffgehalt angegeben. 



so 
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Be i spiel 
Nr. 










' 2 


3 


4 


5 'V. 


wasserunlosliche 
Fullstoffe [Gew. - %1 : 


23,6 

8,8 
16,6 
7,1 


27,0 
10, 6 
10, 4 

9,0 

8, 0 


23,0 
11, 1 
10, 4 
8, 9 


23,0 
10, 6 
6,0 

7,2 
14,2 


Cellulose 

Calciumcarbonat 

Bentonit 

Weizenmehl 


wassezrldsliche Full — 


13,3 


4,4 


13,3 


8,4 


stoffe fGew.-%l : 
Natriums ulf at 


Bindemittel [Gew.-*] : 
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30 Die nach den Beispielen 2 bis 5 erhaltenen Enzymgranulate wurden ebenfalls, wie bereits fur Beispiel 1 beschrie- 

ben, mit einem Schutzlack aus Titandioxid mit Polyethylenglykol als Bindemittel uberzogen. 

Beispiel 6: Losungseigenschaften der Enzymgranulate 

35 Die Losungseigenschaften der erhaltenen Enzymgranulate wurden wie nachfolgend bestimmt. 

In einem 400 ml-Becherglas wurden 200 ml einer waBrigen 2 %-igen Natriumtripolyphosphat-Losung bei 22 °C 
mit einem mechanischen Flugelruhrer mit einer konstanten Drehgeschwindigkeit von 700 Umdrehungen pro Minute 
geruhrt. Die Losung hatte einen Wasserhartegrad von 15 0 Deutsche Harte. 

Unter Vermeidung von Klumpenbildung wurden 1 g Enzymgranulat in die geriihrte Losung gegeben. Nach 2, 3 
40 und 5 Minuten wurden Proben entnommen, die uber eine Nutsche (Filterpapier: Schleicher und Schull 589) abgesaugt 
wurden. In den Filtraten wurde dann die proteolytische Aktivitat ermittelt. Die in den Filtraten bestimmte Proteaseak- 
tivitat (gemessen in DU) wurde auf die in den zugegebenen Enzymgranulaten enthaltene Enzymaktivitat bezogen, 
wobei die Ausgangsaktivitat in 1 g Enzymgranulat 100 % Proteaseaktivitat entspricht. 

Nach 2 Minuten waren aus dem nach Beispiel 1 hergestellten Ezymgranulaten ca. 90 % Protease aus dem Granulat 
45 freigesetzt. Nach 3 Minuten war die Protease zu ca. 96 %, nach 5 Minuten zu 99 % freigesetzt. 

Beispiel 7: Lagerbestandigkeit der Enzymgranulate in Gegenwart von Waschmittelinhaltsstoffen 

Zur einer fur Waschmittelhersteller kommerziell erhaltlichen perborathaltigen Waschmittelbasisformulierung, die 
so 18,4 Gew.-% Zeolith, 7,3 Gew.-% Natriumcarbonat, 4,8 Gew.-% lineares Alkylbenzolsulfonat, 3,3 Gew.-% Nonionics, 
3,3 Gew.-% Seife, 0,1 Gew.-% Entschaumer, 1,5 Gew.-% Carboxymethylcellulose, 0,15 Gew.-% optischen Aufheller, 
3,8 Gew.-% Natrium-di-silikat, 25 Gew.-% Perborat-tetrahydrat, 1,5 Gew.-% TAED und 30,85 Gew.-% Natriumsulfat 
enthielt, wurde in einer Menge von 1 ,0 Gew.-%, bezogen auf die Waschmittelbasisformulierung, erfindungsgemaBes 
Enzymgranulat beigemischt. AnschlieBend wurde dieses Gemisch in mit Polyethylen beschichteten Pappkartons (Gro- 
55 Be: 7 • 1 1 ,8 • 2 cm) abgef ullt, die dann anschlieBend in einem Klimaschrank bei 35 °C und 80 % relativer Luftfeuchtigkeit 
gelagert wurden. Nach Beendigung der Lagerzeit wurden den Kartons Proben entnommen, diese in Natriumsulfit- 
Losung (10 g/l, pH 8,5) gelost und mit dieser Losung auf an sich bekannte Weise die enzymatische Aktivitat bestimmt. 
Nach einer Lagerzeit von 24 Tagen betrug die enzymatische Aktivitat der gelosten enzymatischen Waschmittel- 
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formulierung immer noch 76 %, bezogen auf die ursprunglich vorhandene Enzymaktivitat in der Waschmittelformulie- 
rung, wie sie in einer Messung unter identischen Bedingungen vor den Lagerversuchen fur die enzymhaltigen \Afesch- 
mittelformulierung ermittelt wurde. Dies belegt die hervorragende Lagerbestandigkeit der erfindungsgemaBen Enzym- 
granulate in Gegenwart von Waschmittelinhaltsstoffen. 



Patentanspruche 

1. Enzymgranulat, enthaltend ein Enzym oder Enzymgemisch, ein wasserunlosliches Fullstoffgemisch, wasserlosli- 
10 che Fullstoffe, Bindemittel sowie gegebenenfalls weitere Granulierhilfsstoffe, dadurch gekennzeichnet, daB es ein 

Alkali- oder Erdalkaliformiat und gegebenenfalls reduzierende Zucker enthalt. 

2. Enzymgranulat gemaB Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB es Calciumformiat enthalt. 

is 3. Enzymgranulat gemaB Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB es als reduzierende Zucker reduzierende Di- 
saccaride, vorzugsweise Lactose und/oder Maltose, enthalt. 

4. Enzymgranulat gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB es als Enzym eine Protease, Amylase, Cellu- 
lase, Hemicellulase, Lipase, Oxidoreduktase oderderen Gemische enthalt. 

20 

5. Enzymgranulat gemaB Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB es als wasserunlosliches Fullstoffgemisch ein 
Gemisch aus Cellulose, einem Schichtsilikat odor Schichtsilikatgemisch und gegebenenfalls Getreidemehl und/ 
oder Starke enthalt. 

25 6. Enzymgranulat gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB es als wasserlosliche Fullstoffe Alkalichloride 
oder Alkaliacetate oder Alkalisulfate oder deren Gemische enthalt. 

7. Enzymgranulat gemaB Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB es als Bindemittel Polyethylenglykol mit Mole- 
kulargewichten im Bereich 200 bis 10.000 und Polyvinylpyrrolidon mit Molekulargewichten im Bereich 12.000 bis 

30 3.000.000 enthalt. 

8. Enzymgranulat gemaB Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB es aus Partikeln mit einer KorngroBe im Bereich 
von 0,2 bis 1 ,0 mm besteht. 

35 9. Verwendung von Enzymgranulat gemaB einem der vorherigen Anspriiche in pulverformigen Wasch- und Reini- 
gungsmitteln. 

10. Verfahren zur Herstellung eines Enzymgranulates, wobei man eine durch Vermischen eines Enzymkonzentrates 
mit Wasser, wasserloslichen und wasserunloslichen Fullstoffen, Bindemitteln sowie gegebenenfalls weiteren Gra- 
40 nulierhilfsstoffen erhaltene extrudierbare Masse zu Partikeln extrudiert, die erhaltenen Partikel in einem Rundungs- 

gerat rundet, die gerundeten Partikel anschlieBend trocknet sowie gegebenenfalls mit einem Schutzlack uberzieht, 
dadurch gekennzeichnet, daB man der extrudierbaren Masse ; bezogen auf den Gesamtfeststoffgehalt des En- 
zymgranulates, ein Alkali- oder Erdalkaliformiat in einer Menge von 0,5 bis 15 Gew.-% und gegebenenfalls redu- 
zierende Zucker in einer Menge von 0,5 bis 20-Gew.-% zugibt. 

45 

Claims 

1 . Enzyme granules comprising an enzyme or enzyme mixture, a water-insoluble filler mixture, water-soluble fillers, 
so binders and, if appropriate, other granulating auxiliaries, characterized in that they comprise a formate of an alkali 

metal or alkaline earth metal and if appropriate reducing sugars. 

2. Enzyme granules according to Claim 1 , characterized in that they comprise calcium formate. 

55 3. Enzyme granules according to Claim 1, characterized in that they comprise reducing disaccharides, preferably 
lactose and/or maltose, as the reducing sugars. 

4. Enzyme granules according to Claim 1 , characterized in that they comprise a protease, amylase, cellulase, hemi- 
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cellulase, lipase or oxidoreductase or mixtures thereof as the enzyme. 

5. Enzyme granules according to Claim 1 , characterized in that they comprise a mixture of cellulose, a laminar silicate 
or laminar silicate mixture and if appropriate cereal flour and/or starch as the water-insoluble filler mixture. 

5 

6. Enzyme granules according to Claim 1 , characterized in that they comprise alkali metal chlorides or alkali metal 
acetates or alkali metal sulphates or mixtures thereof as the water-soluble fillers. 

7. Enzyme granules according to Claim 1 , characterized in that they comprise polyethylene glycol having molecular 
10 weights in the range of 200 to 10,000 and polyvinylpyrrolidone having molecular weights in the range of 12,000 

to 3,000,000 as the binders. 

8. Enzyme granules according to Claim 1 , characterized in that they consist of particles having a particle size in the 
range from 0.2 to 1 .0 mm. 

15 

9. Use of enzyme granules according to one of the preceding claims in pulverulent detergents and cleaning agents. 

1 0. Process for the preparation of enzyme granules, in which an extrudable composition obtained by mixing an enzyme 
concentrate with water, water-soluble and water-insoluble fillers, binders and, if appropriate, other granulating 

20 auxiliaries is extruded to particles, the resulting particles are rounded in a rounding apparatus and the rounded 

particles are then dried and, if appropriate, coated with a protective coating, characterized in that a formate of an 
alkali metal or alkaline earth metal in an amount of 0.5 to 15% by weight and, if appropriate, reducing sugars in 
an amount of 0.5 to 20% by weight, based on the total solids content of the enzyme granules, are added to the 
extrudable composition. 

25 

Revendications 

1. Granulat d'enzymes, comprenant une enzyme ou un melange d'enzymes, un melange insoluble de matieres de 
30 remplissage, des matieres de remplissage solubles, des agents Hants, ainsi qu'optionnellement d'autres matieres 

aidant a la granulation, caracterise en ce qu'il contient un formiate alcalin ou alcalino-terreux et optionnellement 
des sucres reducteurs. 

2. Granulat d'enzymes selon la revendication 1 , caracterise en ce qu'il contient un formiate de calcium. 

35 

3. Granulat d'enzymes selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il contient, comme sucres reducteurs, des di- 
saccharides reducteurs, et preferentiellement du lactose et/ou du maltose. 

4. Granulat d'enzymes selon la revendication 1 , caracterise en ce qu'il contient, comme enzyme, une protease, une 
40 amylase, une cellulase, une hemicellulase, une lipase, une oxydoreductase, ou leurs melanges. 

5. Granulat d'enzymes selon la revendication 1 , caracterise en ce qu'il contient, comme melange insoluble de ma- 
tieres de remplissage, un melange de celluloses, un phyllosilicate ou un melange de phyllosilicates, et optionnel- 
lement de la farine de cereales et/ou de I'amidon. 

45 

6. Granulat d'enzymes selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il contient, comme matieres de remplissage 
solubles, des chlorures alcalins, des acetates alcalins ou des sulfates alcalins, ou leurs melanges. 

7. Granulat d'enzymes selon la revendication 1 , caracterise en ce qu'il contient, comme agents Hants, des polyethy- 
so leneglycols dont la masse moleculaire est comprise dans le domaine 200 a 10 000 et des polyvinylpyrrolidones 

dont la masse moleculaire est comprise dans le domaine 12 000 a 3 000 000. 

8. Granulat d'enzymes selon la revendication 1 , caracterise en ce qu'il est constitue de particules dont la granulo- 
mere est comprise dans le domaine de 0,2 a 1 ,0 mm. 

55 



Utilisation d'un granulat d'enzymes selon Tune des revendications precedentes dans les produits de lavage ou de 
nettoyage sous forme de poudre. 
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10. Precede d'obtention d'un granulat d'enzymes, par extrusion de particules d'une pate extrudable obtenue par le 
melange d'un concentre d'enzymes avec de I'eau, des matieres de remplissage solubles et insolubles, des agents 
Hants, ainsi qu'optionnellement d'autres matieres aidant a la granulation, arrondissage des particules ainsi obte- 
nues dans un appareil a arrondir, puis sechage et optionnellement enduisage par un vernis protecteur des parti- 
cules arrondies, caracterise en ce que Ton ajoute a la pate extrudable, en proportion relative au contenu total en 
matiere solide du granulat d'enzymes, 0,5 a 15 % en poids d'un formiate alcalin ou alcalino-terreux et optionnel- 
lement 0,5 a 20 % en poids de sucres reducteurs. 



